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@ Verfahren zur Herstellung von in Wasser redispergierbarea OrganoslJiciumverbindungen enthaltenden 
Puiverzusannmensetzungen 

.(§) Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstel- 
lung von in Wasser redispergierbaren, Organosilidumverbin- 
dungen enthaltenden Pulverzusammensetzungen durch 
Spruhtrocknung eines wafirigen Gemtsches, enthaltend eine 
Oder mehrere Organosniciumvarbindungen, ein oder mehre- 
re wasserlosliche Organopolymeren, in Gegenwart von 
Antiblockmittel, dadurch gekennzeichnet, da& ein Tel) des 
Antiblockmittels glek;hzeltig mit dem wa&rigen Gemisch. 
aber getrennt von diesem in den obaren Teil des Trockners 
eingespeist vsnrd und die Restmenge des Antiblockmitteis 
dem getrockneten Pulverstrom zugefuhrt Wird, solange 
dieser noch im Gasstrom suspendiert ist, oder die Restmen- 
ge des Antiblockmittels dem getrockneten Pulver zuge* 
mischt wird. 
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Beschreibung 

Die ErHndung betrifft ein Verf ahren zur Herstellung von in Wasser redispergierbaren, Organosilidnniverbin- 
dungen enthaitenden Pulverzusammensetzungen. 
5 In Wasser redispergierbare Organosiliciumverbindungen ^haltende Pulverzusamniensetzungt and bei- 
spielsweise atis der EP-A 228657 (US-A 4704416) tind der EP-A 279373 bekannt 

In der EP-A 228657 sind redispergierbare* Organosiliciumverbindungen enthaltende Ptilver beschriebea wel- 
che in Gegenwart von wasserlosUchem Organopolymer durch Spruhtrocknung hergestellt werden. Dazu war- 
den die C>rganosiliciiimverbindiingen im Gemisch mit dem Organopolymer verdust Zur Yerbesserung der 
10 Blockf estigkeit des Redisperstonspulvers wird vorgeschlagen, wahrend der Spruhtrocknung, getrennt von der zu 
trocknenden waBrigen Mischung Antiblockmittel in den Spruhtrockner zu dosieren. 

Die EP-A 279373 betrifft in Wasser redispergieri>are Organo(poly)siioxane enthaltende Puiver, weldie in 
Gegenwart von wasserldslidiem Organopolymer mit einem Trubungspunkt von 35^C bis 98*^0 durch Spruh- 
trocknung hergestellt werden. Zur Yerbesserung der Blockfestigkeit werden dem Puiver Antiblockmittel zuge- 
15 setzt Dazu werden folgende Altemativen beschrieben: Das Antiblockmittel wird zusammen mit Organosilici- 
umpolymer und Organopolymer der zu trocknenden ^i^rigen Mischung zugegeben; es wird getrennt von der 
waBrigen Misdiung wihrend der SprOhtrodmung zudosiert; es wird vor Austritt des getrockneten E*ulvers in 
den Spruhtrocknungstorm dosiert 

Eine weitere Mdglidikeit zur Zugabe von Antiblockmitteln zu Dispersionspulvem besteht dann» dieses in 
20 einer getrennten Apparatur dem getrockneten Dispersionspulver zuzugeben. 

Die genannten Verfahrensweisen haben folgende Nachteile: Bei der Zugabe des Antiblockmittels wahrend 
der Spriihtrocknung, in der zu trocknenden Mischung kann das Antiblockmittel seine Wirkung nicht voD 
entfalten, da es, wie die Organosiiiciumverbindung in mikroverkapselter Form vorliegt bzw. im wasserl5slichen 
Oi^ganopolymer eingebettet ist Gibt man es getrennt davon zu, dann wird em erheblicher Teil des Antiblockmit- 
25 tels vom ausstr5menden Luftstrom mitgerissen und muB mit aufwendigen Lufffilteranlagen zur^ckgehaiten 
werden. Bei der Zumischung des Antiblockmittels vor Austritt des getrockneten Pulvers* nut der zur Forderung 
des getrockneten Pulvers zugefufarten Kaltluft, treten durch das blockende Puiver erbebliche Verkrustungen 
und Abiagerungen an derTrocknerwand* am Konus und am Austrittsrohr des Trockenturms auf, was zu langen 
Stand und Reinigungszeiten fiihrt. Die Zumischung des Antiblockmittels nach der Trocknung in einer separaten 
30 Apparatur f uhrt ebenf alls zu Yerkrustungen und Abiagerungen in der Mischapparatur. 

Es bestand daher die Aufgabe ein Yerfahren zur Herstellung von redispergierbaren. Organosiliciumverbin- 
dungen enthaitenden Pulvem zur Yerfugung zu steUen, mit weichem mit mdgiichst geringen Antiblockmittel- 
Mengen« rieselfahige und bloddeste Puiver erhalten werden, ohne da£ die obengenannten Nachteile auftreten. 

Gegenstand der Erfindung ist ein Yerfohren znr Herstellung von in Wasser redisper^erbaren, OrganosHid- 
35 umverbindungen enthaitenden Pulverzusammensetzungen durch Spruhtrocknung eines waBrigen Gemisches, 
enthaltend eine oder mehrere Organosilldumverbindungen, ein oder mehrere wasserldsliche Organopolymeren, 
in Gegenwart von Antiblodkmittel dadurch gekennzeidmet, daB dn Teil des Antiblockmittels gleichzditig mit 
dem vi^rigen Gemisch* aber getrennt von diesem in den oberen Tdl des Trockners eingespeist wird und cBe 
Restmenge des Antiblockmittels dem getrockneten Pulverstrom zugefuhrt wird, solange dieser noch im Gas- 
40 Strom suspendiert ist* oder die Restmenge des Antiblockmittels dem getrocknetem Puiver zugemischt wird. 

Dadurdi* daB ein Tefl des Antiblockmittels kontinuierlich am oberen Teil des Trockners, aber getrennt von der 
zu trocknenden Mischung zugegeben wird. lassen sich die Yerkrustungen und Abiagerungen an der Trockner- 
wand weitgehend vermeiden. Durch die Zugabe des anderen Teils des Antiblockmittels zum getrockneten 
Pulverstrom oder zum getrockneten Puiver erreicht man, daB auch die Feinanteile des Antiblockmittels im 
- 45 Produkt verbleiben bzw. nicht mit der Feuchtluft ausgetragen werden* was eine deutliche Yerbesserung der 
Blockfestigkeit zur Folge hat 

Die Spruhtrocknung kann in beliebigen zur Spr^trocknung von FlQssigkeiten geeigneten und bereits vielf ach 
bekannten Yorrichtungen* beispielswdse solchen mit mmdestens einer Drallzerstaubeid&se oder mit dner 
rotierenden Zerstauberscheibe* m einem vorzugswdse erwirmten Trockengasstrom, wie etwa Luft oder Stick- 
so stofif, durchgef uhrt werden. 

Die Mehrzahl der Spruhtrockner haben die Form eines stehenden Zylinders, an dessen oberen Ende sich die 
Sprijhvorrichtung befindet. Dort wird die zu trocknende Disperaon, gegebenenfalls fiber einen Filter, zusammen 
mit PreBluft in die Duse gefOhrt und verspruht Die trockenen Teilchen setzen sich ab oder werden mit Luft zu 
Abscheidevorrichtungen weiter transportiert Yon der Wirkung der Spruheinrichtung hingen weitgehend die 
55 Trodoiungsgeschwindigkeit und die Eigenschaften des Fertiggutes ab. Fiir das beanspnichte Yerfahren eignen 
sich sowohl Elnstoff-, Zweistoff- und Mehrstoffdusen als audi rotierende Yerspruher. Bevorzugt werden bei 
diesem Yerfahren Gleichstromsprfihtrockner verwendet 

Enthalten die zu versprfihenden Gennscfae organische Ldsungsmittel, wie Toluol oder Xylol so werden die 
und andere verdampfte Stoffe auskondensiert und das Gas auskondensiert und das Gas zuruckgefuhrt werdea 
60 Yorzugsweise betragt die Eintrittstemperatur des Trockengasstromes 80 bis 250^ Q insbesondere 110 bis 
190^C und die Austrittstemperatur des beim Trocknen gebildeten Gasstromes 40 bis lOO^C insbesondere 50 bis 
90*C 

Das Antiblockmittel oder ein Gemisch von Antiblockmitteln wird getrennt von dem der Spruhtrocknung 
zugefuhrten waBrigen Gemisch in die Yorrichtung, in der die Spruhtrocknung stattfindet* eingefuhrt Bevorzugt 
65 wird das Antiblockmittel in Mengen von 3 bis 30 Gew.-%, besonders bevorzugt von 5 bis 20 Gew.-%, bezogen 
auf das Gesamtgewicht von Organosiiiciumverbindung und wasserlosUchem Polymer* zugegeben. 

Bd der erfindungsgemgBen Yerfahrensweise wird ein Teil des Antiblockmittels, vorzugsweise mittels HeiBluft 
am oberen Ende des SprOhtrockners oder im oberen Drittel des Spruhtrockners zugefQhrt. Yorzugsweise 
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werden 20 bis 50 Gew.-% des Antiblockmittels am oberen Ende oder im oberen Drittel des Trockners zugef fihrt 

Die Restmenge an Antiblockmhtel wird im unteren Teil des Trockners, solange das Pulver noch im Gasstrom 
suspendiert ist, zudosiert oder man mischt es in das fertige Pulver in einer getrennten Mischeinrichtung eia 
Voizugsweise wird die Restmenge an Antiblockmittel mit der Fdrderluf t, welche das Pulver in die Abscheide- 
vorrichtung fdrdert gegebenenfalls mit weiteren Zusatzen, eingebracht 

Die zur HersteUung der erfindungsgemaBea Pulver oder bei dem erfindungsgemaBen Verf ahren verwendeten 
organischen Siliciumverbindungen konnen beispielsweise solche der Formel RaSi(OR*)4-A sein. wobei R Was- 
serstoff, einen einwertigen Kohlenwasserstcffrest, der mindestens einen gegenUber Wasser bei der jeweiligen 
Trocknimgstemperatur inerten Substituenten aufweisen kann, gleiche oder verschiedene Alkyl- oder Alkoxy- 
alkylenreste mit jeweils 1 bis 4 Kohlenstoffatomen je Rest und a 0 bis 4, bevorzugt bis 3 bedeutet mit der 
MaBgabe, daB derartige Silane einen Siedepunkt von mindestens ISO^'C bei 1020 hPa (abs.) aufweisen. 

Die zur Herstellmig der erfindungsgemaBen Pulver oder bei dem erfindungsgemaBen Verf ahren verwendeten 
organischen Sificiuraverbindungen kdnnen beispielsweise auch Tetlhydrolysate oder Hydroiysate oder flQssige 
oder losliche, f este Kondensate der vorstebend genannten Silane bzw. Silangenusche sein. 

Vorzugsweise enthalten die organischen Reste R hdchstens 18 Kohlenstoffatome je Rest Beispiele fiir 
Kohlenwasserstoffreste R sind Al^lreste, wie der Methyl-» Ethyl-, n-Propyl-, Isopropyl- und 2-Ethylhexylrest 
sowie Hexyi- und Octadecyireste, Qrcloaikylreste, wie der Cyclohexyirest; Aryh-este, wie der Phenyh^t; Arylal- 
ky]reste» wie der Benzylrest Die genannten Reste R kdnnen auch mit Halogenen, wie F oder CI, mit Ather, 
Hiioather-, Ester-, Amid-, Nitril-, HydroxyK Amin-, Epoxid-, CarboxyK Sulf onsaure-, Carbonsaureanhydrid- und 
Carbonylgruppen subsdtuiert sein kdnnen. Weiter konnen die Reste R auch einen oder mehrere ungesattigte 
Kohlenstoffft^dungen aufwdsea 

Beispiele fur substituierte Kohlenwasserstoffreste R sind halogenierte Kohlenwasserstoffireste, wie der 
333-Trifluorpropyh^ 3-Chtorpropylrest sowie C3ilorphenyh-este, 3-Hydroxypropyl und 3- Aminopropylreste; 
Mercaptoalkylreste, wie der S-Mercaptopropyb-est; und Acyloxyalkyh^ste, wie der 3-Methacryioxypropyirest 
Femer Kohlenwasserstoffreste mit mindestens einer aliphatisdien Kohlenstoff-Doppelbindtmg, wie z. B. der 
T^nyi- oder der Butaffienyirest Vor allem seien hier die Verbindungen der aligraieinen Formehi genannt: 

CH2=CH-(CH2)o-8-SiR3a(OR^) ' 
CH2=CR5-c02- (CH2) b-SiR^a i^R^) 3-a/ 
CH2=CR5-<Q)-SiR3a(OR4) 

HS {CH2) b-SiR^a (OR^) 3-a# 
^]^CH2CH2-SiR3a(OR^) 3-ar 

mit a=0-2, b=l-6, R^^CHb^ CgHs, R^=H, CH3, C2H5, C3H7, CgHs, 
(CH2)2-3-^-(^2)l-2 H iind r5=H^ CH3. 

Beispiele fOr Alkylreste R» sind der Metfaji-, Eth}d-, n-Propy!-, IsopropyK n-Butyl-, sec-Butyi- und tert^-Butjd- 
rest Widitige Beispiele fCzr einen Alkoxyalkytenrest sind der Methoscyediylenrest und die l-Methoxy-2-oxypro- 
pylrest 

Bevorzu£^ OrganosiliciumveTbindungen and: 
TetraethoxysUan, Methyitripropoxysilan, Methyltri(etho^qr)silan, 7-Chlorpropyltriethoxysilan, p-Nitrilethjdtriet- 
hoxysilan, y-Mercaptopropyltriethoxy- und -trimethoxysilan, Phenyltriethoxysilan, n- und iso-Octyitriethoxysi- 
lan, Dipropyldiethoxysilan, Triphenylsilanol sowie deren vorzugsweise flQssigen Kondensationsprodukte, ggt 
mit anderen niedrigsiedenden und/oder wasserldslichen Silanen, wie Methyltrimethoxysilan, y-Aminopropyl- 
triethoxysilan oder anderen Aminofunkuonen enthaltenden Silanen, quartare Anunoniumsalzgruppen enthal- 
tenden SOanen, Epoxigruppen enthaltenden Silanen, Carbonsaure- und carbonsaureanhydbidf unktionellen Sila- 
nen. 

Bevorzugte Organopolysilojcane sind: 
Das Organopolysiloxan der Summenformel CH3Si(OC2H5)o30ia rait einem durchschnitdichen Molekuiarge- 
wicht von etwa 600g/Mo] und einer Viskositat von etwa 20mm2-s"^ bei 25*C; das Organopolysiloxan der 
Summenfonnd CH3S^OCH3)oi30i,i mit e'mem durchschnittlichen Molekulargewicht von etwas 650 g/Mol und 
einer Viskositat von etwa 30 mm^-s** bei 25' C; das Organopolysiloxan der Forme! C6H5Si(OC2H5)o720i44 mit 
einem durchschnittlichen Molekulargewicht von etwas 3000g/Mol und einer Viskositat von etwa 
25 000 mm^-s-^ bei 25^ C; das Organosiloxan der Formel R2Si(OCH3)20 0,5 worin 70% der Anzahi der Reste R2 
Methylgruppen und 30% der Anzahi der Reste R^ 2-Ethylh«cylgruppen sind: und ein durch Trimethylsiloxy- 
gruppen endblockiertes Methylhydrogcnpolysiloxan mit einer Viskositat von etwa 20 mm^ • s | bei 25® C 

Ein weiteres Beispiel fur Organopolysiloxane ist ein im Handel erhaldiches Mischpolymerisat aus 153 Mol- 
prozent C6H5Si03/2-. 42,1 Molprozent (CeHs) CH3Si02/2-, 27,7 Molprozent (CHahSiOM und 14,4 Molprozent 
(CH3)3SiOi/2-Einheiten mit einer Viskositat von 200 mm^ s ^ bei 25* C 

Genannt seien femer Klebeharze, wie z: B. die MQ-Harze wie z. B. REN 82 (Markenname der Wacker-Che- 
mie). 

Weitere Beispiele fur Organopolysiloxane sind durch Hydroxydimethylsiloxygruppen oder/und Ethoxydime- 
thylsiloxygruppen oder Trimethylsiloxygruppen oder y-Hydroxypropyl- oder y-Aminopropyi- oder Vmyl- oder 
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Hydrogendimethylsfloxygruppen endblockierte Dimethylpolysiloxane oder Methjdphenylpolysiloxane. 

Die bei dem erfindungsgemafien Verfahren verwendeten organischen Siliciumverbindungen konnen bei- 
spielsweise auch durch Trimethylsiloxygnippen endblockierte Methylhydrogenpolysiloxane oder durch Trime- 
thylsiioxygruppen endblockierte Mischpoiymere aus Dimethylsiloxan- und Methjdhydrogensiioxaneinheiten 
5 sein. 

Weitere geeignete Siliciumverbindungen sind in Wasser dispergierbare Di- und Polysilane, Carbosilane, 
Polycarbosilane und Polysilylendisiloxane deren Siedepunkt bei Nonnaldnick > ISO^'C liegt Beispielsweise 
seien genannt: Die Disilane Dimethyltetraalkoxydisiian, Tetramethyldialkoxydisilan. Trimethyltrialkoxydisilan 
oder deren im ailgemeinen aus den entsprechenden Chlorverbindungen erhaltlichen (Co)kondensate. Polysilane 

10 der ailgemeinen Formel RaSiCSiRaXiSiRs mit n von 1 bis 500, bevorzugt bis 8, wobei R auch OR" darstellen kann 
und R und R* die gleiche Bedeutung wie oben auf gef Ohrt haben kdnnen. 

Bei dem erfmdungsgemaBen Verfahren kdnnen die genannten Organosilidumverbindung einzeln oder auch 
im Gemisch eingesetzt werden. Lassen sich etwa Organosilidumverbinduogen wegen ihrer hohen Visko^tat nur 
schlecht emulgieren, oder sind sie bei der zur Emulgierung voigesehenen Temperatur fest, dann kdnnen sie 

15 entweder durch Mischen mit bzw. Losen in niederviskosen Siliciumverbindungen auf die gewunschte Viskositat 
gebradit werden. Altemativ dazu kdnnen hochviskose Organosificiumverbindungen in geeigneten organischen 
Ldsemittehi, wie z. B. Toluol Gemisdien aus X^olisomeren, Cyclohexan, Petrollther, Diacetonalkohol, Butyl- 
acetat geidst werden. 

Die HersteUung der genannten Organosificiumverbindungen ist bekannt und kann nach Verfahren erfo«fi:en 
20 wie sie in Noil, Oiemie und Teclmologie der Silicone, 2. Auflage 1968, Weinheim und Houben-Weyl, Metht 3 en 
der organischen Qiemie, Band E 20, a 1782 f, 2219 f, Georg Thieme Verlag, Stuttgart, 1987 beschrieben sind 

Die wasserldslichen Polymere werden bevorzugt in Mengen von 5 bis 40 Gew.-%, besonders bevorzugt * ois 
20 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der zur HersteUung des jeweiligen Fnlvers dngesetzten Silictum- 
verbindung(en), enigesetzt 

25 Als wasserldslidie Polyn^ere sollen im Rahmen der vorfiegenden Erfindnng solche organischen Polymere 
verstanden werden, die bei Raumtemperatur und dem Druck der umgebenden Atmosphare miwdestens zu 
1 Gew.-% in Wasser Idslich smd 

Als erfindungsgemaB einzusetzende wasserldsliche filmbildende Polymere sind dtux:h Verseifung von Polyvi- 
nylacetat hergestellte Polyvinylalkohole mit einer Verseifungszahi ( = M enge an KOH m mg, die zur Verseifung 
30 der restlichen Acetatgnippen erforderlich sind) von 100 bis 240 und einem viskosimetrisch emuttelten M oleku- 
largewicht von 15 000 bis 100 000 bevorzugt 

Weitere Beispiele fOr wasserldslidie Polymere, die zur HersteUung der redispergierbaren Pulver eingesetzt 
werden kdnnen, dnd teilweise hydrolysierte, mit Aminognippen, Carbonsauregruppen sowie Alkylgruppen 
modifizierte Polyvinylacetatpolymere; Vinylpyrrolidon-Polymere, insbesondere Polyvinylpyrrofidone mit csirem 
35 Molekulargewicht von 5000 bis 400 000; Starken und Starkederivate, wie hydro^aUcylierte Stdrken, sulfau^e 
Stirken, phosphatierte Starken, Starken, die sowofal sulfatiert ak auch phosphadert sind, C^boxymethyistdrken, 
abgebaute Starken, z. R Dractrine, wasserldslidie Polyacr^ate; wasseridsliche Polymethacrylate, wasserldstiche 
Poly(meth)acrylamide. Polymaleniate, Polyvin>isulfonate: wasserldsliche CeUuloseether, wie Carbojcymethyicel- 
iulosen, HydroxyaUcjiceUulosen, MethylceUulosen, CeUulosemischether; wasserldsliche Proteine, wie Casein, 
40 Sojaproteine und Gelatine; Copolymere aus Styrol und Maleinsaure sowie Styrol und Fumarsaure; Kondensa- 
tionsprodukte aus sulfonierten Phenolen, Hamstoff, weiteren organischen Sdckstoff-Basen und Formaldehyd; 
wasseridsUche Alkafi- und Erdalkatisaize von Naphthalinsuifonsaure-Formaldehyd-Kondensationsprodukten 
und von PhenolsuIfonsaure-Formaldehyd-FCondensationsprodukten. 

Win naan die Redispergierbarkeit vermindem, verwendet man zumindest als zusitzliche SchutzkoUoide die 
45 Ammoniumsalze von Copolymeren aus Styrol und Maleinsaure und/oder Fumarsaure; von Kondensationspro- 
dukten aus sulfonierten Phenolen oder Naphthalinen mit Formaldehyd oder von anderen auf Grand der 
Ammoniumsalzgruppe wasserldslichen, fOmbildenden Pdlymeren. Auch wasseridsliche Proteine, die imter den 
HersteUungs- und Anwendungsbedingiuigen verhomen rind hierftir geeignet 

Die erfindungsgemaB eingesetzten wasserldstichen Polymere smd handelsGbtiche Produkte bzw. kdnnen nach 
50 in der organischen Chemie gangigen Methoden hergesteUt werden. 

Als Andblockmittei geeignet sind anorganische, feste Stoffe mit mittleren TeUchengrdOen von 0,01 bis 50 |uil 
Zum Beispiel AluminiumsiUcate, kolioidales Siliciumdioxidgel, pyrogen erzeugtes Siliciumdioxid, gemahlene 
Tone, PerUte, Vermicuiite, Leichtspat, TaUcum, Zemente, Kreidepulver, Calcium/Magnesium-Mischcarbonate 
oder Diatoroeenerde. 

55 Zusatzlich zu wasserldsGchen Polymeren, OrganosUkaumverbmdungen und Antiblockmitteki kdnnen zur 
HersteUung der redispergierbaren Pulverzusamniensetzungen weitere Stoffe mitverspruht werden oder wah- 
rend oder nadi der SprOhtrocknung zugegeben werden. Beispiele filr solche weiteren Stoffe sind mit Wasser 
nicht mlschbare LdsungsmitteL wie Toluol, ionogene und nichtionogene Emulgatoren, wie Natriumlaurylsulfat, 
Fungidde, Antischaummittel, Farfostoffe, Pigmente, Fullstoffe wie Kreidepulver, Calciumcarbonat und Quarz- 

eo mehL Die genannten Zusatzstoffe werden normalerweise jeweils in Mengen von 0,1 bis 30 Gcw.-%, bezogen auf 
Organosilidumverbindung, verwendet 

In den zu verspruhenden Gemischen betragt die Menge an Wasser vorzugsweise 45 bis 95 Gew,-%, bezogen . 
auf das Gesamtgewicht des zu verspruhenden Gemisches. 
Die erfmdungsgemafi hergestellten Puiver kdnnen uberall eingesetzt werden, wo die Verwendung von in 

es Wasser emulgiertem oder in Wasser emulgierbaren Siliciumverbindungen z. B. auf grund ihrer hydrophobieren- 
den Wirkung, ihrem Charakter als Bindemittel sowie ihrer guten Wasserdampfdurchlissigkeit zweckmaBig ist 
Die Pulver kdnnen im trockenen Zustand oder in mit Wasser verd&nnter Form beispielsweise als Zusatze zu 
Lehm, Gips, Putzen, Beton, einschlie&lich Gas* oder Schaumbeton verwendet werden; oder in zur HersteUung 
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von Kalksandsteinen vcrwcndetcn Gemischen verwcndet werden; oder in Anstridifarfoen verwendet werden. 
Sie konnen beispielsweise auch zur Oberflachenhydrophobierung von Schuttgutem, wie Perliten (Blahlava)^ 
Venniculiten (Biahglimmer) oder Gasbetongranulaten verwendet werden. Sie eignen ach auch als Antischaum- 
mittel zur Verhutung oder Bekampfung von Schaum in waBrigen Medien. 

Weiterhin kdnsen die erfindungsgemaBen oder erfindungsgemaB hergestellten Pulver in mit Wasser verdunn- s 
ter Form als Bindemittel fur feinteilige anorganische Stoffe, wie Sand, oder organische Stoffe, wie Holzmehl, 
verwendet werden. SchlieBlich konnen die erfindungsgemaBen oder erfindungsgemaB hergestellten Pulver auch 
als Zusatze fur Klebsto^e verwendet werdea 

Beispiele lo 
Bdspiell 

325 g eines Organopolysiloxans der Forme! CH3Si(OC2H5)ak80t.i mit einem durchsdmittlichen Molekularge- 
wicht von etwa 600 und einer Viskositat von etwa 20 mm^-s~^ bei 25* C wurden mit 300 g einer 10-%-igen, is 
waBrigen Losung eines Polyvinyl-alkc^ols mit einem Hydrolysegrad von 87^ Molprozent (Molekulargewicht 
25 000, Viskositat bei 20** C in 4-%-iger waBriger Ldsimg von 5 mPa*s) zu einer Emulsion vermischt. Zu dieser 
Emulsion wurden 130 g Wasser zugemischt und in die steife Ol in Wasser Emulsion weitere 325 g des Organopo- 
lysiloxans zugegeben. Die so erhaltene Mischtmg wurde mit 650 g einer 10%-igen waBrigen Polyvin^kohol- 
Losung (Verseifungszahl 190, Molekulargewicht 26 000) verdiist 20 

Die Verdusung wurde in einem Gleidistrom-Sprtihtrockner durchgefulul; wobei (fie Emulsion zusammen der 
Polyvinylalkohol-Ldsung in die am oberen Ende des SprGhturms (Nubilosa AJM 014) angeordnete Dralizerstau- 
berduse gefdrdert imd bei einem Diisendnick von 5200 hPa (ab&X einem Durchsatz von 2^ 1/h mit Luft 
(Lufteintrittstemp^^tur 170^ C) verdust wurde. deichzeitig wurden am oberen Ende des Spruhturms mitteis 
PreBluft 30 g Ca/Mg^^arbonat zudosiert (4 Gew.-% bezogen auf Organopolysiloxan und Pol5rvinyiaIkohoI). Das 25 
getrocknete Puhrer/Luft-Gemisch trat mit einer Temperatur von 85'' C in ein SammelgefaB aus. Das dort 
abgeschiedene Pulver wurde mit weiteren 45 g Ca/Mg-Carbonat (6 Gew.-% bezogen auf Organopolysiloxan 
und Polyvinjialkohol) vermischt. 

Die Quafitit des Fuhrers wurde liber die Bestimmung der Riesellahigkeit und der Blockfestigkeit beurteilt 

Zur Bestnnmung der Rieselfihigkeit wurde gemaB DIN 53 916 in einem trichterfdrmigen GefaB mit 50 ml 30 
Inhalt und einer Auslauf dOse mit emem Durchmesser von 8 mm das zu untersudiende Pulver eingef Qilt und mit 
einem Glasstab <fie Oberfiache glatt abgestreift Nadi dem Offhen der Auslaufklappe wurde die Auslaufzeit des 
Pulvers im Trichter bestimmt Die Rieselfahi^eit wurde quaiitativ beurteilt 

Zur Bestimmung der Blockfestigkeit wurde das Dispersionspulver in ein Eisenrohr mit Verschraubung gefuUt 
und danach mit einem Metallstempel mit mm*<aradieruqg belastet Nach Ablesen der Eindringtiefe des MetaU- 35 
stempels mitteis der mm-Gradierung wird im TVockenschrank 16 Stunden bei 50*" C gelagert Nach dem Abkuh- 
len auf Raumtemperatur wurde die Eindringtiefe des MetaHstempels abgelesen, das Pulver aus dem Rohr 
entf emt und die Blockstabilitat quaiitativ durch Zerdrucken des Pulvers bestinmit 

Es wurde dn gut rieselfihiges Pulver mit faoher BlockstabiUtSt eriialten (Blodcstabilitit 6X 
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Ver^ddisbeispiel 1 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen* mit dem Untersdued* daB die Verdiisung ohne Zusatz von And- 
blockmittel durdigef iihrt wurde, und auch nach der Spriihtrodainng dem Pulver kein Andbiodcmittel zugege> 
ben wurde. Es resulderte ein Pulver mit einer Resdeudite von 1^%, welches zwar rieselfahig, aber nicht 45 
blockstabil (Blodcstabilitit 9) war. 

Ver^eichsbeispiel 2 

Es wurde analog Beispiel 1 vorgegangen* mit dem Untersdiied, daB die Gesamtmenge von 75 g an Antiblock- 50 
mittel von oben in den Trockner zudosiert wurde. Die Rieselfihigkeit verbesserte sich gegenfiber Vergleicfasbei- 
spiei 1, des^eichen auch cfie Blockstabilitit. die aber mit 7—8 deut&di niedriger als in Beispiel 1 war. 

Vergleichsbeispiel 3 

55 

In das im Vergieidisbeispiel 1 erhaltene Pulver wurde die Gesamtmenge von 75 g Antiblockmittel nach der 
Trocknung zugemischt Gegeniiber Vergleichsbeispiel 1 und 2 war die Rieselfahigkeit verbessert Die Blockfe- 
stigkeit verbesserte sich auch, war aber mit einem Wert von 8 nicht ausreichend und deutiich luedriger als in 
Beispiel 1. 

60 

Beispiel 2 

Das Beispiel 1 wurde dahingehend abgeandert, daB anstelle der 650 g des Organopolysiloxans die gleiche 
Menge eines Gemisches aus 2 Gew. -Teilen des Organopolysiloxans aus Beispiel 1 und I Gew.-Teil Isooctyltriet* 
hoxysilan spriihgetrocknet wurden. Wlhrend der SprOhtrocknung wurden die 75 g des Antiblockmittels (Ca/ 65 
Mg-Carbonat) zur Halfte analog Beispiel 1 von oben her dosiert und zur Halfte im unteren Teil des Trockners 
zusammen mit der Kalduf t zugegeben. 

Es wurde ein Pulver mit guter Riesel&higkeit und emer hohen Blockfestigkeit des Wertes 6 erhalten. 

5 



BNSDOCID: <DE 19542442A1J_> 



DE 195 42 442 Al 



Vergleichsbeispiel 4 

Der im Beispiel 2 beschriebene Versuch wurde wiederholt, jedoch wurde die Gesamttnenge an Antiblockmit- 
tel getrennt von dem wafirigen Organosilicium/Polyvinylalkohol-Gcmisch von oben dosiert. Die Rieself ahigkeit 
5 des erhaltenen Pulvers war ausreichend, die Blockstabilitit mit dem Wert 8 dagegen nicht und c "i^titlich niedriger 
als in Beispiel 2. 

Beispiel 3 

10 In einer Lbsiing von 200 g durch teilweise Verseifung von Poiyvinyiacetat hergestelltem Polyvinylalicohol mit 
einer Verseifungszahl von 190» und einem Molekulargewicht von etwa 26 000 in 4660 g Wasser wurden 1260 g 
durch Hydroxyldimethylgruppen endblockiertes Dimethylpoiysiloxan mit einer Viskositat von 1500mm^*s~''^ 
bei 25^ C einemulgiert. Die so erhaltene Emulsion wurde bei einem Dusendruck von 4300 hPa (abs.X einem 
Durchsatz von 2 UK einer Lufteintrittstemperatur von leS^C und einer Gasaustrittstemperatur von 85** C in ein 

15 Pulver umgewandelt 25 g Aluminiumsilikat wurden am oberen Ende und die resdichen 50 g Aiuminiumsilikat im 
unteren Teil des Trockners zusammen mit der Kaltluft eindosiert Die Rieself ahigkeit des Pulvers war gut, die 
Blockstabflitat mit ca. 6 sehr guC 
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Vergleichsbeispiel 5 

Das Beispiel 3 wurde wiederholt mit der Anderun^ daB die Gesamtmenge an Aiuminiumsilikat wahrend der 
Spnihtrocknung von oben her dosiert wurde. 

Die RieselflUiigkeit des erhaltenen Pulvers war gut die Blockstabilitit mit 8 nicht ausreichend 

PatemansprGdie 



1. Verf ahren zur HersteUung von in Wasser redispergierbaren, Organosilidumverbindungen enthaltenden 
Pulverzusunmensetzungen durch Spruhtrocknung eines waBrigen Gemisches, enthaltend eine oder mehr 
re Organosiliciumverbindungen, ein oder mehrere wasserlosliche Organopoiymeren» in Gegenwar < i 

30 AntiblodanitteL dadurch |;ekeimzeichnet» dafi ein Teil des Andblockmittels gleichzeitig mit dem waui if ^ r> 

Gemisch, aber getrennt von diesem in den oberen Teil des Trockners eingespeist wird und die Restmenge 
des Antiblodanittels dem getrockneten Pulverstrom zugefuhrt winL solange dieser noch im Gasstrom 
suspendiert ist, oder die Restmenge des Antiblockmittds dem getrockneten Pulver zugemischt wird 
Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das Antiblockmittel oder ein Gemisch von 

35 Antiblockmittein zu 20 bis 50 Gew.*%, bezogen auf das Gesamtgewicht des Antiblodcmittels, in den oberen 

TeO des Th>daiers eingespeist wird 
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